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La presence invenCion concerne un proc€d6 et ane insCallation 
pouc la fabrication de verre au quartz sjntheciqua et 1' utilisation du 
verre ainsl prepare. 

Pour la preparation de fibres optiques poss^dant un noyau 
et una galne, on souhalte, en particulicr dans 1' utilisation de verre 
au quaru de haute puretS, disposer d'un matirlau pour la gaine ayant 
un indice de rgfractlon plus falble que le matSrlau du noyau. A «t effet, 
on a proposS dans la denande de brevet fransais publide sous n» 2 206 12?' 
d'utiliser coame matfirlau pour la galne du verre au quartz dope solt par 
BjO^ soit par du floor. On obtient le verre au quartz dopg au fluor en 
oxydant SIF^ selon la reaction sulvante : 

SIP^ + 2H2O + ©2 >• SiOj + 4 HF 

dans laquelle de faibles quantitgs de fluor doivent Stre incorporfies dans 
SIO^. Hals on pent aussl provoquer I'ojqrdatlon par des proc6d€s dans 
lasquels 11 n'y a pas d'eau on de vapeur d'eau, pax exemple dans un plasma 
a haute frequence, par consequent sans forsatlon d'aclde fluorhydrique. 
11 eat claIr qua l»on ne peut preparer de eette manltoe un verre au quartz 
dope au fluor dont le dopage par le fluor prodult un abaisseaent predetermine 
de 1 'indice de refraction par rapport k celui du verre au quartz de haute 
purete. On conprend done aussl I'lndication do brevet dea Ktats-0nls 
d'Amerique n» 3 869 194 selon laquelle les differences obtenues entre 
1 'indice de refraction du materiau du noyau et du matfiriau de la galne 
dope au fluor dans une fibre optlque sont si faibles que de telles fibres 
ne sont pas appropriees pour la transmission optlque de signanx. 

On connalt aussl d'aprfes le brevet de la RepubUque Federate 
d'Alie^oagne n- 1 208 740 la preparation de verre au quartz aynthecique 
qui est sensiblement-fexempt d'eaifet, par consequent, des baodes d'absorptlon 
aux longueurs d'ondes de 1,4 , 2,2 ^ et 2.7 d-aprfes d€noa«& "exempt 
d'lons OB". On obtient le verre au quartz exempt d'ions 0& par oxydation 
d»un compose de siUclum exempt d'hydrogfene dans un coorant gazenx exempt 
d'hydrogftne, contenant de I'oxygfene ei&aeDtalre et/ou de I'oxygSaie Ue, 
et depot du prodult d^oag-datlon sous forme d'une masse vltreuse snr un 
support resistant a la chaleur, le conrant gazeux etant envoye a travers 
un brQlenr a plasma k connande par Induction. 

L* invention a pour objet un precede reproductible pour la 
preparation d'un verre au quartz synthetique exeaqit d'iona (HI, possedant 
un indice de refraction predetermine, n^ ^ 1,4570. 
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On atteint les buta de IHnvention au moyen d'un proc^dS 
pour la preparation de verre auqiartz synth^tique exempt d'ions OH, 
par oxydatlon d'un coniposS de silicium exempt d'hydrog&ne dans un courant 
gazeux exempt d*bydrog&ne, contenant de I'oxygfene 616mentaire et/ou de 
l*Qxyg^ne li^, et d€p tt du produit d*oxydation sous forme d'une masse 
vltreitse sur un support stable k la chaleur, le courant gazeux Stent 
envoy4 dans un brOleur h plasma ^ commande par Induct Ion , led It procSdS 
dtant caractSris^ en ce que, pour obtenlr un abalssement pr^ddtermlng 
de I'lndlce de refraction du verre au quartz synthStlque, on envole dans 
la flamme du brOleur h plasma un compost du fluor exempt d*bydrog^ne 
a l*etat vapenr, se dScomposant k la chaleur, en .partlculler le dichloro- 
difluorcmiithane CCl^F^, en quantity d'au moins 500 g/kg de SiO^ formfi. 
II s'est alnsl r^vSie avantageux d'ajouter le con^ose de fluor h l>etat 
de vapeur h I'oxyg&ne Introdult pour le maintlen de la flamtne du brQleur 
a plasma. Pour obtenlr un produit depose dont l*lndice de refraction 
doit se modifier d'une maniisre prSetablie, on eifeve ou on abaisse avanta- 
geusement pendant le procfide de precipitation la quantlte du compose 
de fluor ajoute. Si^ dans le cas d'une augmentation de la quantlte 
du compose de fluor, on utilise comme support une tige de verre au quartz 
synthetique exempt d'ions OE qui se deplace par exemple par rotation, 
par rapport au braieur h plasma pendant le depftt du verre au quartz 
synthetique exempt d'dons OH, dope au fluor, 11 eat possible d'obtenlr 
de cette mant^re un produit de depart pour la preparation de fibres 
optiques ayant une ^ constituee par le materiau de support et une gaine 
en verre au quartz synthetique dope au fluor. On obtient une diminution 
en forme de parabola de I'indice de refraction dans la gaine loraqu'on 
augmente la quantite de cc»iq>ose de fluor ajoutee h mesure qu'augmente 
I'epalsaeur de la gaine. On obtient alors une fibre optique par etirage 
de ce produit de depart. Au Ueu d'une tige en verre au quartz synthetique 
exttnpt d'ions OK, on pent utlHscr avantageuaement une tige de verre au 
quartz synthetique dont I'lndlce de refraction a ete augnente par 
addition d'ions metalUques augmentant X'lndice de refraction. On utilise 
avantageuaement une tige en verre au quartz synthetique dope dont I'lndlce 
de refraction dimlnue avec la distance h I'axe de la tige. 

II s'est reveie avantageux d'utlHser un brQleur avec troia 
tubes en verre au quartz disposes concentriquement a des distances 
relatives telles que le tube exterleur d€passe du tube moyen et du tube 



3 



2321459 



int^rieur et le tobe inoyen du tube int^rieur. On euvole k travers le tube 
Int^rieur le gaz de trait^Dent ct le conqios^ de silicium, y comprls 
le compost fluore ^ I'dtat de vapeur, et, daxis les espaces comprls entre 
le tube intfirieur ec le tube moyen et entre le tube inoyen et le tube 
5 axt^rleur, on envoie un gaz de separation, de pr6f&:eace de I'oxygfene. 
precede selon 1' invention se caractteise par rapport d I'^tat de la 
technique en particulier en ce que le dopage au £luor du verre au quartz 
synth^tique n'est plus sounds a la volontg de l^opSrateur^ siais se d^oule 
au contraire d'une nanl&re detefndnie pr^alablement ^tablie. On peut 

10 obtenir sans difficult^ des diminutions de I'indice de refraction jusqu'^ 
des valeurs de I'ordre de 1,4532 pour le verre au quartz synthitlque 
prepare selon 1 'invention, et on assure ainsi que ce verre au quartz soit 
egalement approprie pour la preparation de fibres optiques et ioSme, en 
particulier, aussi pour des fibres optiques dont le noyau cons is te en 

15 verre au quartz de haute purete* 

L'irafention est d^crlte plus en detail ci-aprfes en reference 
aucdessins annexes dans lesquels les figures 1 et 2 representent schematique- 
ment des installations pour la ndse en oeuvre du procede selon I'invention, 
A partir du reservoir 1 & S^Cl^, on envoie le chlorure de 

20 silicium au moyen d'une pompe doseuse 2 par la conduite 3 dans une capsule 
d' evaporation 4. On envoie de l*03cyg&ne par la conduite 6 dans le recipient 5 
cotttenant la capsule 4. Le melange SiCl^-O^ forme dans le recipient 5 
est envoye dans le brftleur & plasma k travers un joint rode 7, 8 en 
verre au quartz. Le brfileur i plasma est forme d*un recipient metallique 9, 

25 d'ou sortent les trois tubes 10, 11 et 12 en verre au quarts, etancheifies 
ies uns par rapport aiix autres et par rapport: i I'atmosph&re es:terieure dans 
ie recipient ii^;»tallique. Autour de I'extreiaite libre du cube exterisur 12, 
est disposee la bobine d* induction 13, alimentee par le generateur h haute 
frequence 14» On introduit .par les conduit es 15, 16 et 17 disposees 

30 tangentiellCTient un gaz de travail ec les deux gaz de s^aration T^^ et T^. 
Dans le bati IS contenant le brftleur h plasma, est dispose un cannon 19 
en verre au quartz qui sert de support et sur lequei se depose le x^erre au 
quartz synthetique dope au fluor. Le tampon 19 est maintenn par un 
support 20 dans une installation 21 qui permet de falre toumer et de 

35 retirer lentement le tampon pendant le precede de deposition, ccHmne le 
montrent les filches 22 et 23. II est possible, au moyen du dispositlf de 
positionnement 24 de deplacer le tampon 19 dans les trois directions de 
I<espace par rapport a la flamme de plasma. 
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L*allumage du brOIeur h plaema s'effectue de la mani&re 
habituelle. On introduit de I'argon par les conduitea 15 et on "allume" 
1' argon au moyen d'nn bdton de tungst&ne placg dans le champ de la boblne 
13 exclt£e en haute frequence, Apr&s ce processus d*allumage^ on ajoute 
5 lentement de I'oocyg&ne k 1' argon et on r^dult la teneur en argon du 
mfilange Jusqu'^ ce que I'on n'envole plus enfin que de I'oxygfene. De la 
Hi&ne mani^e, on ennroie par les conduites 16, 17 de I'oocyg&ne coaaae gaz 
de separation et 

j)ha que le brCAeur k plasma fonctlonne correctement, on fait 
10 p6n£trer le tampon 19 dans la f laxnne 25 et on le chauffa en le faisant 

slmultan^n^t toumer« Lorsqu'on attelnt une tanp^rature d 'environ 1900**C, 
on envoie dans le brfileur k plasma le melange SiCl^-0^ du recipient 5 et 
on melange alors du dlch lorod If luorom§ thane CCl^F^ k I'oxyg&ne envoys 
par la condulte 15, par example en quantity de 0,7 kg/h. SiCl^ se decompose 
15 par I'effet de la ten^rature ^lev^e de la flanme de plasma et rSaglt 

avec I'oxyg&ne pour donner SiO^ qui se depose et se vltrlfle sur le tai^n 19. 
CCl^F^ se decompose ^galement sous I'effet de la ten^^rature ^lev^e de la 
flanme de plasma, et du fluor, par ex6nq;>le 5000 ppm, est Incorpor^^ d^s le 
SIO^ vitreux d^posS. 
20 Coiome on n'utlllse dans le proc^d^ selon I'inventlon que des 

gaz ou des vapeurs qui sont exempts d'hydrog&ne, le prodult obtenu, 
le verre au quartz synth^tlque dopfi au fluor, est exenq>t d'lons OT. 

Comme represents schematlquement k la figure 2, on pent utlllser 
connne support au lieu du tampon 19 une tige 19' en verre au quartz 
25 synthetiqufr exeinpt d'lons OH, malntenue dans les dispositlfs de support 26, 
depla9ables longitudinalement, et des moyens pour la rotation de la tige 19 • 
(f Inches 27, 28). Le verre au quartz synthdUque dop6 au fluor se depose 
alors en une gaine 29 sur la tige 19«. Le produit ainsl obtenu pent fitre 
alors directement etire en une fibre optique. 
» L»utilisation d"un brftleur k plasma comportant trois tubes 

en verre au quartz concentriques decalSs, dont le tube exterieur d^passe 
du tube moyen et du tube intgrieur, et le tube moyen du tube intgrieur, 
et le balayage des tubes interleur et moyen avec cheque fols un gaz 
separateur, de preference I'oxygfene, a I'avantage qu»il ne pent se former 
35 de SiO^ sur le brOleur, 
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REVENDICATIONS 



1. Procedg pour la preparation de verre au quartz synthfitique 
exempt d'ions 03, par oxydation d'un compose de silicium exenipt d'hydro- 
gfene dans un courant gazeux exempt d'hydrogene, contenant de I'oxyg^ae 
^l€inentaire et/ou de I'oxyg&ne U6, et dfipftt du produit d'osydation sous 
forme d'une masse vitreuse sur un support stable k la chaleur, le courant 
gazeux €tant envoyi dans un brOleur h plasma a commande par induction, 
caract^risfi en ce que, pour obtcnir un abaissement predetermine de 
I'indice de refraction du verre au quartz synthetique, on envoie dans la 
flamme du brOleur a plasma un ccMnpose du fluor exempt d*hydrogene a 
l^etat vapeur, se decomposant a la chaleur, en particulier le dichloro- 
difluoriwiethane CCl^F^, en quantite d'au moins 500 g/kg de SiO^ forme. 

2. Procede selpn la revendication 1, caracterise en cc que I'on 
ajoute le cCHnpose de fluor a I'etat de vapeur a I'oKyg&ne introduit pour 
le maintien de la flamme du braieur a plasma. 

3. Procede selon la revendication 1 ou2, 
caracterise en ce que le produit d'o^dation se depose sous forme d'une 
gaine sur un support en forme de tige en verre au quartz synthetique 
exen5>t d'ions OH ou en verre au quartz syntbetique dont l^indice de 
refraction est augmente par addition dHons raetalliques elevant la 
valeur de l»indice de refraction, ledit support se depla^ant pendant le 
depOt dans la direction longitudinale et en rotation. 

4. Procede scion la revendication 3, caracterise en ce que le 
produit d»OKydation se depose sur un support en forme de tige en verre 

au quartz dont I'indice de refraction est augmente par des ions metalUques 
elevant I'lndice de refraction et diminue avec la distance a I'axe de 
la tige. 

5. Procede selon I'une quelconque des revesidications 1 a 4, 
caracterise en ce que I'on ei^e ou on abaisse pendant le depftt la 
quantite du cosapose de fluor ajoute. 

6. Procede selon la revendication 5, caracterise en ce que I'on 
eUve la quantite de fluor lorsque I'epalsseur de la gaine augmente, 

7. Installation pour la miae en oeuvre du proc6de selon I'une 
quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee en ce qu'elle con^rend 
un brUleur a plasma conmande par Induction, comportant trots tubes 
concentrlques et decaies en verre au quartz dont le tube exterieur est 
le plus long et le tube interieur le plus court. 
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8. Ixistallation selon la revendication 7, caractgris€c en ce que 

les trois tubes sortent d'un recipient odtalllque et sont ^tanchdifies 
les uus par rapport aux autres et par rapport h 1 ' atsiosph&re du 
recipient m^talllque. 
5 9. Installation selon la revendication 7 ou 8, caract6ris6e en 

ce que le tube ext^rieur et le tube moyen sont rell€s chacun ft une 
condtdLte d*alimentation en gaz de separation, en particulier de I'oscyg&ne. 
10. Utilisation du verre an quartz synth^tique dop€ au fluor, 

prepare par le proc^dS selon l*une quelconque des revendicatlons 1 k 6, 
10 ccnane ntatSriau pour la gaine d*une fibre optique* 
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